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DESCRIPCION

Método para producir una mezcla madre de caucho-carga

Campo técnico

La presente invencion se refiere a un método para producir una mezcla madre de caucho-carga. Mas
particularmente, la presente invencion se refiere a un método para producir una mezcla madre de caucho-carga que
proporciona una dispersion excelente de la carga y propiedades fisicas excelentes del caucho.

Antecedentes

En el campo de composiciones de caucho se sabe actualmente que, para mejorar la dispersién de una carga, se
puede usar un método de producir una mezcla madre humeda.

Como método de producir una mezcla madre humeda, se ha utilizado ampliamente el método que comprende
mezclar un latex que contiene caucho disperso en agua y una suspensiéon de una carga, seguido de la obtencién de
un coagulado (véase la referencia de patente 1).

Se ha descrito un método en el que una solucién de un polimero producido mediante polimerizacién en solucion, etc.
en un disolvente organico se mezcla con una suspension de una carga de modo que la estructura molecular del
caucho se puede seleccionar segin se desee. Por ejemplo, se conoce un método para producir, en forma de
particulas finas, un polvo de caucho fluido de un material compuesto de caucho/negro de carbono, que se
caracteriza porque una solucion de caucho que contiene un polimero producido mediante un proceso de
polimerizacién en solucién disuelto en un disolvente organico se introduce, agitando, en una suspensiéon de negro de
carbono calentada a una temperatura que es aproximadamente el punto de ebullicién del disolvente orgéanico, el
disolvente se elimina por destilacion a presién atmosférica o en vacio durante la introduccion, la temperatura de la
mezcla de reaccion se mantiene a una temperatura que permite la vaporizacion del disolvente suministrando energia
térmica durante la destilacion, la transferencia del caucho a la suspension acuosa de negro de carbono y la
formacién del material compuesto de caucho/carga se realizan en agua por eliminacién de la fase organica por
destilacién y después se realiza la deshidratacion y secado (véase la referencia de patente 2).

Sin embargo, como en este método no se tiene en cuenta la distribucidon del tamafio de las particulas de negro de
carbono en la suspension de negro de carbono, la propiedad de dispersion de la carga varia dependiendo del estado
de coagulacion y es dificil obtener una estado excelente de dispersion con estabilidad.

Referencia de patente 1: solicitud de patente japonesa sometida a informacién publica nimero 2004-99625.
Referencia de patente 2: solicitud de patente japonesa sometida a informacién publica numero 2003-26816.

Descripcion de la invencién

La presente invencion se ha desarrollado para resolver el problema antes descrito y tiene el objeto de proporcionar
un método para producir una mezcla madre de carga-caucho que presenta propiedades fisicas excelentes por
conseguir un estado excelente de dispersion de la carga con estabilidad.

Como resultado de intensos estudios para conseguir el objeto antes descrito, se ha encontrado que se puede
producir una mezcla madre de caucho-carga que proporciona un estado excelente de dispersion y propiedades
fisicas excelentes del caucho usando una suspension dispersa en agua que tiene una distribucidon especifica del
tamario de particulas y realizando el secado aplicando una fuerza mecanica de cizalladura en la etapa de secado. La
presente invencion se ha completado basandose en estos conocimientos.

La presente invencion proporciona un método para producir una mezcla madre de caucho-carga, que comprende
mezclar una solucion de caucho, obtenida disolviendo un caucho basado en un dieno en un disolvente orgénico, con
una suspension obtenida dispersando previamente en agua negro de carbono, silice y/o por lo menos una carga
inorganica representada por la siguiente formula general (1)

nM1-SiOyzH20 ™)

en la que My representa por lo menos un miembro seleccionado del grupo que consiste en metales que son
aluminio, magnesio, titanio, calcio y circonio, 6xidos e hidréxidos de dichos metales, hidratos de estos compuestos y

carbonatos de dichos metales, y “n”, “X”, “y” y “2” representan respectivamente un nimero entero de 1 a 5, un
numero entero de 0 a 10, un nimero entero de 2 a 5 y un numero entero de 0 a 10,

solucion en la que:

(1) (i) la distribucién del tamafio de las particulas de la carga en la suspensién dispersa en agua es tal que
el diametro medio en volumen (Dry) de las particulas es 25 um o menos y el diametro de las particulas
en el 90% del volumen de todas las particulas (D90) es 30 um o menos, y
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(ii) a absorcion 24M4 de la carga recuperada de la suspension dispersa en agua mediante secado
conserva el 93% o mas de la absorcién 24M4 antes de dispersarla en agua,

(2) la suspension dispersa en agua y la soluciéon de caucho se mezclan agitando,

(3) la mezcla fluida obtenida por el mezclado se calienta a la temperatura azeotrépica o a una temperatura
mayor para coagular el caucho en agua y eliminar el disolvente organico, y

(4) el caucho coagulado se deshidrata y después se seca aplicando una fuerza mecanica de cizalladura.

Modo mas preferido para realizar la invencién

En la presente invencién, en la etapa de mezclado en la que una solucién de caucho obtenida disolviendo un caucho
basado en un dieno se mezcla con una suspension obtenida dispersando una carga en agua, la distribucion del
tamafio de las particulas de la carga es tal que el didametro medio en volumen de las particulas (Dmy) €s 25 pm o
menos, preferiblemente 20 ym o menos, y el diametro de las particulas en el 90% del volumen de todas las
particulas (D90) es 30 um o menos, preferiblemente 25 um o menos, puesto que un tamafio excesivamente grande
de las particulas origina una disminucién de la dispersion de la carga en el caucho y existe la posibilidad de que
disminuyan la propiedad de reforzamiento y la resistencia a la abrasion.

Cuando se aplica a la suspension una fuerza de cizalladura en exceso para disminuir el tamafio de las particulas, se
destruye la estructura de la carga y se origina una disminucion de la propiedad de reforzamiento. Por lo tanto, es
importante que la absorcion 24M4 de la carga recuperada de la suspension dispersa en agua mediante secado sea
93% o mayor, preferiblemente 96% o mayor que la absorcién 24M4 antes de dispersarla en agua.

En la etapa antes descrita de mezclado, la mezcla fluida se calienta a la temperatura azeotrépica o a una
temperatura mayor para que el disolvente organico de la solucién de caucho se elimine rapidamente por destilacion.
En este caso, la suspensién dispersa en agua se puede calentar previamente y afiadirla a la solucién de caucho. Es
preferible que la temperatura de calentamiento sea 100°C o menos.

En la etapa de secado del método para producir una mezcla madre de caucho-carga de la presente invencion, es
importante realizar el secado aplicando una fuerza mecanica de cizalladura para mejorar mas la dispersion de la
carga. Mediante este tratamiento se pueden mejorar mas las propiedades fisicas del caucho después de ser
vulcanizado. Para el método de secado aplicando una fuerza mecanica de cizalladura, es preferible usar un
mezclador continuo desde el punto de vista de la productividad en la produccién industrial. Es mas preferible usar
una extrusora de varias hélices que tenga hélices girando en el mismo sentido o en sentidos opuestos para mejorar
la dispersion de la carga.

En la etapa de secado aplicando una fuerza mecanica de cizalladura, es preferible que el contenido de agua en la
mezcla madre antes de la etapa de secado sea 10% o mas. Cuando el contenido de agua es menor que 10%, existe
la posibilidad de que disminuya el grado de mejora de la dispersién de la carga en la etapa de secado.

En la presente invencion, es preferible que la silice sea una silice seleccionada de silice humeda, silice seca y silice
coloidal.

Es preferible seleccionar la carga inorganica representada por la formula general anterior (1) del grupo que consiste
en alumina (Al203), alimina monohidrato (Al203-H20), hidréxido de aluminio [AI(OH)s], carbonato de aluminio
[Al2(COs3)3], hidréxido magnésico [Mg(OH);], o6xido magnésico (MgO), carbonato magnésico (MgCOs;), talco
(3Mg0-4Si02-H20), atapulgita (5MgO-8Si02-9H,0), blanco de titanio (TiO2), negro de titanio (TiO2n-1), 0xido calcico
(Ca0), hidroxido calcico [Ca(OH)2], oxido aluminico-magnésico (MgO-Al.O3), arcilla (Al2032Si02), caolin
(Al205-28i02-2H20), pirofilita (Al203-4Si0O2-H20), bentonita (Al2034Si02-2H,0), silicatos de aluminio (Al2SiOs,
Al4-3Si04-5H,0, etc.), silicatos magnésicos (Mg2SiOs, MgSiOs, etc.), silicatos calcicos (CazSiOs, etc.), silicatos
aluminico-calcicos (Al.03-Ca0-2SiO,, etc.), silicato magnésico-calcico (CaMgSiO4), carbonato calcico (CaCOs),
6xido de circonio (ZrOy), hidréxido de circonio [Zr(OH)2-nH2Q], carbonato de circonio [Zr(COs3).] y aluminosilicatos
cristalinos.

En la formula general anterior (1), es preferible desde el punto de vista de mejora de la propiedad de reforzamiento
que My represente por lo menos un miembro seleccionado del grupo que consiste en metal aluminio, 6xido e
hidréxido de aluminio, hidratos de estos compuestos y carbonato de aluminio.

El caucho basado en un dieno usado en la presente invencion no esta limitado particularmente. Se prefieren caucho
de estireno-butadieno (SBR) preparado mediante polimerizacién en solucion, caucho de butadieno (BR), caucho de
butilo, caucho de butilo halogenado y cauchos formados por terpolimeros de etileno-propileno-dieno (EPDM).
Cuando se desee, a la mezcla madre de caucho-carga se pueden afadir diversos aditivos, como tensioactivos,
agentes de vulcanizado, antioxidantes, agentes colorantes y dispersantes, ademas del negro de carbono, silice y/o
la carga inorganica anterior representada por la férmula general (1).
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La mezcla madre de caucho-carga producida por el método de la presente invencién se puede procesar para formar
diversas composiciones de caucho mediante etapas de mezclado en seco. A las composiciones de caucho se
pueden afiadir diversos productos quimicos usados convencionalmente en la industria del caucho, como agentes de
vulcanizado, aceleradores de la vulcanizacion y antioxidantes, siempre que no afecten negativamente al objeto de la
presente invencion.

La composicion de caucho de la presente invencién se usa para diversos tipos de neumaticos y diversos productos
industriales de caucho, como cintas transportadoras y mangueras.

Ejemplos

A continuacién se describira mas especificamente la presente invencion con referencia a los siguientes ejemplos.
Sin embargo, la presente invencién no esta limitada a estos ejemplos.

Las mediciones en los ejemplos y ejemplos comparativos se realizaron de acuerdo con los siguientes métodos.

(1) Medicién de la distribucion del tamafio de particulas de una carga [diametro medio en volumen (Dn,) de las
particulas y diametro de las particulas en el 90% en volumen de todas las particulas (D90) en una suspension]

Esta medicién se realizé6 usando un analizador de tamafio de particulas mediante difracciéon de rayos laser (tipo
MICROTRAC FRA) en un medio acuoso (indice de refraccion 1,33). Como indice de refraccion de las particulas, en
todas las mediciones se uso el valor 1,57. Se realizé la medicion inmediatamente después de preparar la dispersion
para evitar reagrupamiento de la carga.

(2) Absorcion 24M4
La absorcion 24M4 se midié de acuerdo con el método ISO 6894.
(3) Dispersion de una carga

La dispersion de una carga se midi6 usando un DISPERGRADER 1000 fabricado por TECH PRO Company,
Estados Unidos. Como indice se usé el valor X del método RCB.

(4) Resistencia a la rotura (ensayo de traccién)

El ensayo de traccidon de una muestra de una composicion de caucho vulcanizado se realizé6 de acuerdo con el
método de la norma industrial japonesa K6251-1993 y se obtuvo la resistencia a la rotura (Tb) medida a 23°C. El
resultado se expresa como indice usando el resultado del ejemplo comparativo 1 como referencia que se fija en 100
para el ejemplo 1 y para los ejemplos comparativos 1 a 3 y usando el resultado del ejemplo comparativo 4 como
referencia que se fija en 100 para el ejemplo 2 y para los ejemplos comparativos 4 a 6. Cuanto mayor sea el valor,
mayor es la resistencia.

(5) Resistencia a la abrasion

Usando un medidor de abrasién del tipo Lambourn, se midio la abrasiéon a una relacion de deslizamiento de 40% a
temperatura ambiente. El inverso del valor obtenido se expresa como indice usando el resultado del ejemplo
comparativo 1 como referencia que se fija en 100 para el ejemplo 1y para los ejemplos comparativos 1 a 3 y usando
el resultado del ejemplo comparativo 4 como referencia que se fija en 100 para el ejemplo 2 y para los ejemplos
comparativos 4 a 6. Cuanto mayor sea el valor, mayor es la resistencia a la abrasion.

Ejemplo de preparacion 1: Preparacion de una solucion de SBR

En un reactor de vidrio de 800 ml, resistente a la presion, que se habia secado y purgado con nitrégeno se inyectd
una solucién de butadieno en ciclohexano (16% en masa) y una solucién de estireno en ciclohexano (21% en masa)
en cantidades tales que la cantidad de monémero de butadieno fue 40 g y la cantidad de monémero de estireno fue
10 g. Después, se inyectd 0,24 mmol de 2,2-ditetrahidrofurilpropano. Después de afiadir 0,48 mmol de n-buitil-litio
(BuLi), se subio6 la temperatura a 50°C y se dejo transcurrir la polimerizacién durante 1,5 horas. La conversion de la
polimerizacion fue aproximadamente 100%. Después, se afiadi6 al sistema de polimerizacion 0,5 ml de una solucién
de 5% en masa de 2,6-t-butil-p-cresol (BHT) en isopropanol y se completo la reaccion. En la tabla 1 se indican los
resultados obtenidos por el analisis del polimero obtenido.

Ejemplo de preparacion 2: Preparaciéon de una solucion de BR

En un reactor de vidrio de 800 ml, resistente a la presion, que habia sido secado y purgado con nitrégeno se inyectd
una solucién de butadieno en ciclohexano (16% en masa) en una cantidad tal que la cantidad de monémero de
butadieno fue 50 g. Después, se inyect6 0,44 mmol de 2,2-ditetrahidrofurilpropano. Después de afiadir 0,48 mmol de
n-butil-litio (BuLi), se subié la temperatura a 50°C y se dej6 transcurrir la polimerizacion durante 1,5 horas. La
conversion de la polimerizaciéon fue aproximadamente 100%. Después, se afadid al sistema de polimerizacion 0,5
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ml de una solucién de 5% en masa de 2,6-t-butil-p-cresol (BHT) en isopropanol. En la tabla 1 se indican los
resultados obtenidos por el analisis del polimero obtenido.

Tabla 1

Ejemplo de preparacion 1 Ejemplo de preparacién 2

Polimero SBR BR

Contenido de unidades de estireno (% en masa) 20 -

Contenido de estructura de vinilo (%) 58 59

Distribucion del peso molecular 1,1 1,1

Peso molecular medio ponderal 220.000 230.000
Ejemplo 1

Se afadié agua a silice humeda (nombre comercial NIPSIL VN3; fabricada por NIPPON SILICA Co. Ltd.) en una
cantidad tal que se prepard una suspension del 5%. La mezcla obtenida se traté con un molino coloidal (diametro del
rotor 50 mm) a 8.000 rpm durante 30 minutos y se obtuvo una suspension uniforme. La suspensiéon obtenida de
silice tenia los siguientes valores: Dy 10,6 pm; D90 21,0 ym y retencion de la absorcion 24M4 DBP 97%.

La suspension antes obtenida se transfirid a un depésito resistente a la presion equipado con un agitador. Mientras
se calentaba el depodsito a 80°C con vapor de agua, se afadié agitando la solucién de SBR en ciclohexano
preparada en el ejemplo de preparaciéon 1 en una cantidad tal que la relaciéon de las cantidades en masa de SBR a
silice fue 2:1. Se realizd una destilacién por vapor de agua y se obtuvo un coagulado. Después de deshidratar el
coagulado por centrifugacion hasta reducir el contenido de agua a aproximadamente 30%, el producto obtenido se
sec6 mezclando en una extrusora de doble hélice (KTX30; fabricada por KOBE SEIKO Co. Ltd) funcionando a una
temperatura del tambor de 110°C con lo que se obtuvo la mezcla madre A de SBR.

Ejemplo comparativo 1

Se transfirié agua destilada a un depdsito resistente a la presion equipado con un agitador y se calenté a 80°C con
vapor de agua. Agitando se afiadié la solucién de SBR en ciclohexano preparada en el ejemplo de preparacion 1.
Después de destilar con vapor de agua para obtener un coagulado, el producto se deshidraté y secé en vacio
obteniéndose un caucho SBR que no contenia carga.

Ejemplo comparativo 2

Se realizé el mismo procedimiento del ejemplo 1 hasta la etapa de centrifugacién. El producto se seco en vacio sin
tratamiento bajo fuerza mecanica de cizalladura obteniéndose la mezcla madre B de SBR.

Ejemplo comparativo 3

Se afadié agua a silice humeda (nombre comercial NIPSIL VN3; fabricada por NIPPON SILICA Co. Ltd.) en una
cantidad tal que se prepard una suspension del 5%. La mezcla obtenida se traté con un mezclador homogéneo a
4.000 rpm durante 30 minutos y se obtuvo una suspension uniforme. La suspension obtenida de silice tenia los
siguientes valores: Dmy 28,2 uym; D90 67,7 um y retencién de la absorcién 24M4 DBP 99%.

La suspension antes obtenida se transfirid a un depdsito resistente a la presién equipado con un agitador. Mientras
se calentaba el depodsito a 80°C con vapor de agua, se afadié agitando la solucién de SBR en ciclohexano
preparada en el ejemplo de preparacion 1 en una cantidad tal que la relaciéon de las cantidades en masa de SBR a
silice fue 2:1. Se realizd una destilaciéon por vapor de agua y se obtuvo un coagulado. Después de deshidratar el
coagulado por centrifugacion hasta reducir el contenido de agua a aproximadamente 30%, el producto obtenido se
sec6 mezclando en una extrusora de doble hélice (KTX39; fabricada por KOBE SEIKO Co. Ltd) funcionando a una
temperatura del tambor de 110°C con lo que se obtuvo la mezcla madre C de SBR.

Se mezclaron cada una de las mezclas madre A, B y C de SBR y el caucho SBR preparado en el ejemplo de
preparacion 1, que se habian obtenido en el ejemplo 1 y en los ejemplos comparativos 1 a 3, en un mezclador
Banbury de acuerdo con la formulacion indicada en la tabla 2 y se vulcanizaron. Se midieron la dispersiéon de la
carga, resistencia a la traccion y resistencia a la abrasion. Los resultados se indican en la tabla 2.
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Tabla 2
Ejemplo 1
Ejemplo Comparativo 1 2 3
Mezcla madre A de SBR 150
Mezcla madre B de SBR 150
Mezcla madre C de SBR 150
SBR preparado en el ejemplo de preparacion 1 100
Silice (NIPSIL VN3) 50
Silano (agente de acoplamiento) (Si69) 5 5 5 5
Acido estearico 2 2 2 2
Antioxidante 6C 1 1 1 1
Cera 1 1 1 1
Oxido de cinc 4 4 4 4
Acelerador de la vulcanizaciéon DPG 1 1 1 1
Acelerador de la vulcanizacion NS 1,5 1,5 1,5 1,5
Azufre 1,5 1,5 1,5 1,5
Dispersion de la carga 8,2 55 6,8 6,5
Resistencia a la rotura 111 100 103 99
Resistencia a la abrasién 108 100 101 102

A continuacién se indican los nombres comerciales de los productos quimicos organicos usados en la tabla 2.
Silano (agente de acoplamiento): Si 69 (fabricado por DEGUSSA Company

Antioxidante 6C: NOCRAC 6C (fabricado por OUCHI SHINKO KAGAKU KOGYO Co. Ltd.

Cera: SUNNOC (fabricada por OUCHI SHINKO KAGAKU KOGYO Ltd.

Oxido de cinc: 6xido de cinc niimero 1 (fabricado por HAKUSUI KAGAKU Co. Ltd.

Acelerador de la vulcanizacion DPG: NOCCELER D (fabricado por OUCHI SHINKO KAGAKU KOGYO Co. Ltd.
Acelerador de la vulcanizacion NS: BOCCELER NS (fabricado por OUCHI SHINKO KAGAKU KOGYO Co. Ltd.
Azufre: fabricado por KARUIZAWA SEIRENSHO Co. Ltd.

Como se indica en la tabla 2, la composicion de caucho de la presente invenciéon (ejemplo 1) presentaba mejor
dispersion de la carga, mejor resistencia a la rotura y mejor resistencia a la abrasiéon que la composicion de caucho
preparada por mezclado en seco (ejemplo comparativo 1), la composiciéon de caucho obtenida de la mezcla madre
obtenida secando en vacio sin aplicar una fuerza mecanica de cizalladura (ejemplo comparativo 2) y la composicién
de caucho obtenida de la mezcla madre obtenida de una suspensidon que presentaba una dispersion insuficiente
(ejemplo comparativo 3).

Ejemplo 2

Se afiadié agua a negro de carbono N234 (nombre comercial SIEST 7HM; fabricado por TOKAI CARBON Co. Ltd.)
en una cantidad tal que se preparé una suspension del 5%. La mezcla obtenida se traté con un molino coloidal
(diametro del rotor 50 mm) a 8.000 rpm durante 30 minutos y se obtuvo una suspension uniforme. La suspension
obtenida de silice tenia los siguientes valores: Dmy 12,5 pm; D90 24,2 ym y retencion de la absorcién 24M4 DBP
97%.

La suspension antes obtenida se transfirid a un depdsito resistente a la presién equipado con un agitador. Mientras
se calentaba el depdsito a 80°C con vapor de agua, se afiadié agitando la soluciéon de BR en ciclohexano preparada
en el ejemplo de preparacion 2 en una cantidad tal que la relacién de las cantidades en masa de BR a silice fue 2:1.
Se realizd una destilacion por vapor de agua y se obtuvo un coagulado. Después de deshidratar el coagulado por
centrifugacion hasta reducir el contenido de agua a aproximadamente 30%, el producto obtenido se secdé mezclando
en una extrusora de doble hélice (KTX30; fabricada por KOBE SEIKO Co. Ltd) funcionando a una temperatura del
tambor de 110°C con lo que se obtuvo la mezcla madre A de BR.



10

15

20

25

30

ES 2384 181 T3

Ejemplo comparativo 4

Se transfirié agua destilada a un depdsito resistente a la presioén equipado con un agitador y se calenté a 80°C con
vapor de agua. Agitando se afadié la solucién de BR en ciclohexano preparada en el ejemplo de preparacién 2.
Después de destilar con vapor de agua para obtener un coagulado, el producto se deshidraté y secd en vacio
obteniéndose un caucho BR que no contenia carga.

Ejemplo comparativo 5

Se realizé el mismo procedimiento del ejemplo 2 hasta la etapa de centrifugacion. El producto se secé en vacio sin
tratamiento bajo fuerza mecanica de cizalladura obteniéndose la mezcla madre B de BR.

Ejemplo comparativo 6

Se afiadié agua a negro de carbono N234 (nombre comercial SIEST 7HM; fabricado por TOKAI CARBON Co. Ltd.)
en una cantidad tal que se preparé una suspension del 5%. La mezcla obtenida se traté con un molino coloidal
(diametro del rotor 50 mm) a 8.000 rpm durante 30 minutos y se obtuvo una suspension uniforme. La suspension
obtenida de silice tenia los siguientes valores: Dy 35,3 pm; D90 62,5 ym y retencion de la absorcién 24M4 DBP
99%.

La suspension antes obtenida se transfirid a un depdsito resistente a la presién equipado con un agitador. Mientras
se calentaba el depdsito a 80°C con vapor de agua, se afiadié agitando la solucidon de BR en ciclohexano preparada
en el ejemplo de preparacion 2 en una cantidad tal que la relacién de las cantidades en masa de BR a silice fue 2:1.
Se realiz6 una destilaciéon por vapor de agua y se obtuvo un coagulado. Después de deshidratar el coagulado por
centrifugacion hasta reducir el contenido de agua a aproximadamente 30%, el producto obtenido se secdé mezclando
en una extrusora de doble hélice (KTX30; fabricada por KOBE SEIKO Co. Ltd) funcionando a una temperatura del
tambor de 110°C con lo que se obtuvo la mezcla madre C de BR.

Se mezclaron caucho natural RSS #3 y negro de carbono N234 en un mezclador Banbury en cantidades tales que la
relaciéon de las cantidades en masa de caucho natural a negro de carbono fue 2:1 y se prepard una mezcla madre
seca de caucho natural compuesta de 100 partes en masa de caucho natural y 50 partes en masa de negro de
carbono.

Se mezclaron cada una de las mezclas madre A, By C de BR y el caucho BR preparados en el ejemplo 2 y en los
ejemplos comparativos 4 a 6 con la mezcla madre seca de caucho natural en un mezclador Banbury de acuerdo con
las formulaciones indicadas en la tabla 2 y se vulcanizaron. Se midieron la dispersiéon de la carga, resistencia a la
rotura y resistencia a la abrasién de los productos vulcanizados. Los resultados se indican en la tabla 2. Los
nombres de los productos quimicos organicos e inorganicos de la tabla 3 son los indicados en la tabla 2.

Tabla 3
Ejemplo 2
Ejemplo Comparativo 4 5 6
Mezcla madre A de BR 60
Mezcla madre B de BR 60
Mezcla madre C de BR 60
Mezcla madre seca de caucho natural 90 90 90 90
BR preparado en el ejemplo de preparaciéon 2 40
Negro de carbono N234 20
Acido estearico 2 2 2 2
Antioxidante 6C 1 1 1 1
Cera 1 1 1 1
Oxido de cinc 4 4 4 4
Acelerador de la vulcanizacion NS 1,5 1,5 1,5 1,5
Azufre 1,5 1,5 1,5 1,5
Dispersion de la carga 8,8 5,8 6,3 6,6
Resistencia a la rotura 109 100 98 99
Resistencia a la abrasién 115 100 102 102

Como se indica en la tabla 3, la composicion de caucho de la presente invenciéon (ejemplo 2) presentaba mejor
dispersion de la carga, mejor resistencia a la rotura y mejor resistencia a la abrasién que la composicion de caucho
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preparada por mezclado en seco (ejemplo comparativo 4), la composicién de caucho obtenida de la mezcla madre
obtenida secando en vacio sin aplicar una fuerza mecanica de cizalladura (ejemplo comparativo 5) y la composicién
de caucho obtenida de la mezcla madre obtenida de una suspensidon que presentaba una dispersion insuficiente
(ejemplo comparativo 6).

Aplicabilidad industrial

De acuerdo con el método para producir la mezcla madre de la presente invencion, se puede obtener un estado
excelente de dispersion de la carga con estabilidad. Como la mezcla madre obtenida de caucho-carga proporciona
las excelentes propiedades fisicas del caucho vulcanizado, la mezcla madre se puede aplicar ventajosamente, como
diversas composiciones de caucho, a articulos tales como cauchos de rodadura, cauchos laterales y cauchos de
friccion de diversos neumaticos, como neumaticos radiales para vehiculos de pasajeros, neumaticos radiales para
camiones y autobuses y neumaticos radiales para vehiculos fuera de la carretera, y a articulos de productos
industriales de caucho, como cintas transportadoras.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir una mezcla madre de caucho-carga, que comprende mezclar una soluciéon de caucho,
obtenida disolviendo un caucho basado en un dieno en un disolvente organico, con una suspension obtenida
previamente dispersando en agua negro de carbono, silice y/o por lo menos una carga inorganica representada por
la siguiente férmula general (1)

nM1-SiOyzH20 ™)

en la que My representa por lo menos un miembro seleccionado del grupo que consiste en metales que son
aluminio, magnesio, titanio, calcio y circonio, 6xidos e hidroxidos de dichos metales, hidratos de estos compuestos y
carbonatos de dichos metales, y “n”, “X”, “y” y “2” representan respectivamente un nimero entero de 1 a 5, un

numero entero de 0 a 10, un nimero entero de 2 a 5 y un numero entero de 0 a 10,
solucion en la que:

(1) (i) la distribucién del tamafio de las particulas de la carga en la suspension dispersa en agua es tal que
el diametro medio en volumen de las particulas es 25 ym o0 menos y el didmetro de las particulas en el
90% del volumen de todas las particulas (D90) es 30 ym o menos, y

(i) la absorcion 24M4 de la carga recuperada de la suspension dispersa en agua mediante secado
conserva el 93% o mas de la absorcién 24M4 antes de dispersarla en agua,

(2) la suspensioén dispersa en agua y la soluciéon de caucho se mezclan agitando,

(3) la mezcla fluida obtenida por el mezclado se calienta a la temperatura azeotrépica o a una temperatura
mayor para coagular el caucho en agua y eliminar el disolvente organico, y

(4) el caucho coagulado se deshidrata y después se seca aplicando una fuerza mecanica de cizalladura.

2. Un método para producir una mezcla madre de caucho-carga de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la
silice es una silice seleccionada de silice humeda, silice seca y silice coloidal.

3. Un método para producir una mezcla madre de caucho-carga de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la
carga inorganica representada por la férmula general (1) es por lo menos una carga inorganica seleccionada del
grupo que consiste en alimina (Al>O3), alumina monohidrato (Al.O3-H20), hidréxido de aluminio [Al(OH)s], carbonato
de aluminio [Alx(CO3)s], hidroxido magnésico [Mg(OH),], éxido magnésico (MgO), carbonato magnésico (MgCOs3),
talco (3Mg0-4Si02-H.0), atapulgita (5Mg0O-8Si02-9H,0), blanco de titanio (TiOz), negro de titanio (TiOzn-1), Oxido
calcico (Ca0), hidréxido calcico [Ca(OH),], 6xido aluminico-magnésico (MgO-Al;0Os), arcilla (Al203-2Si03), caolin
(Al203-28i02-2H20), pirofilita (Al203-4Si0O2-H20), bentonita (Al2034Si02-2H,0), silicatos de aluminio (Al2SiOs,
Al4-3Si04-5H,0, etc.), silicatos magnésicos (Mg2SiOs, MgSiOs, etc.), silicatos calcicos (CazSiOs, etc.), silicatos
aluminico-calcicos (Al203-Ca0-2Si0,, etc.), silicato magnésico-calcico (CaMgSiO,4), carbonato célcico (CaCOs),
6xido de circonio (ZrOz), hidréxido de circonio [Zr(OH)2-nH2Q], carbonato de circonio [Zr(COs3).] y aluminosilicatos
cristalinos.

4. Un método para producir una mezcla madre de caucho-carga de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que, en la
férmula general (1), M1 representa por lo menos un miembro seleccionado del grupo que consiste en metal aluminio,
un 6xido y un hidréxido de aluminio, hidratos de estos compuestos y carbonato de aluminio.

5. Un método para producir una mezcla madre de caucho-carga de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4, en el que el secado se realiza usando un mezclador continuo.

6. Un método para producir una mezcla madre de caucho-carga de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que el
mezclador continuo es una extrusora de varias hélices.

7. Una mezcla madre de caucho producida por un método para producir una mezcla madre de caucho-carga de
acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6.

8. Una composicién de caucho producida usando la mezcla madre de caucho de acuerdo con la reivindicacion 7.

9. Un neumatico producido usando la composicion de caucho de acuerdo con la reivindicacion 8.
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